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Procédé  de  dépôt  sur  substrats  optiques  de  couches  antiréfléchissantes  susceptibles  d'être  gravées. 

©  Le  procédé  appartient  à  la  catégorie  des  dépôts  par 
évaporation  de  métal  en  atmosphère  réactive  dans  l'enceinte 
d'un  évaporateur  sous  vide.  Il  consiste  à  disposer  dans 
l'enceinte  les  substrats  préalablement  nettoyés,  à  évacuer 
l'enceinte  par  un  processus  classique  jusqur  à  obtenir  une 
pression  d'au  plus  1,5  n  Pa  (KT^orr),  à  injecter  de  l'oxygène 
pur  à  un  débit  réglé  en  sorte  que  la  pression  soit  comprise 
entre  2  et  4  m  Pa  en  visant  3  m  Pa  (2  x  10_storr),  à  démasquer 
une  nacelle  chauffée  disposée  dans  l'enceinte  et  contenant 
du  chrome  à  une  température  telle  qu'une  couche  d'oxyde 
de  chrome  croisse  en  épaisseur  sur  les  substrats  de  0,1  à  0,5 
nm  par  seconde,  en  visant  0,2  nm  par  seconde,  et  à  masquer 
la  nacelle  lorsque  la  couche  d'oxyde  de  chrome  a  atteint  une 
épaisseur  correspondant  à  la  première  extinction  en  réfle- 
xion  spéculaire  sous  incidence  sensiblement  normale.  La 
vitesse  de  croissance  est  contrôlée  par  la  dérive  de  réso- 
nance  d'un  quartz  qui  est  soumis  au  dépôt.  L'extinction  est 
contrôlée  en  lumière  blanche  à  3400  K  sur  un  substrat  témoin 
préalablement  métallisé. 
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  Le  procédé  appartient  à  la  catégorie  des  dépôts  par 
évaporation  de  métal  en  atmosphère  réactive  dans  l'enceinte 
d'un  évaporateur  sous  vide.  Il  consiste  à  disposer  dans 
l'enceinte  les  substrats  préalablement  nettoyés,  à  évacuer 
l'enceinte  par  un  processus  classique  jusqur  à  obtenir  une 
pression  d'au  plus  1,5  µ Pa  (10-8torr),  à  injecter  de  l'oxygène 
pur  à  un  débit  réglé  en  sorte  que  la  pression  soit  comprise 
entre  2  et  4  m  Pa  en  visant  3  m  Pa  (2  x  10-5torr).  à  démasquer 
une  nacelle  chauffée  disposée  dans  l'enceinte  et  contenant 
du  chrome  à  une  température  telle  qu'une  couche  d'oxyde 
de  chrome  croisse  en  épaisseur  sur  les  substrats  de  0,1  à  0,5 
nm  par  seconde,  en  visant  0,2  nm  par  seconde,  et  à  masquer 
la  nacelle  lorsque  la  couche  d'oxyde  de  chrome  a  atteint  une 
épaisseur  correspondant  à  la  première  extinction  en  réfle- 
xion  spéculaire  sous  incidence  sensiblement  normale.  La 
vitesse  de  croissance  est  controlée  par  la  dérive  de  réso- 
nance  d'un  quartz  qui  est  soumis  au  dépot.  L'extinction  est 
contrôlée  en  lumière  blanche  à  3400  K  sur  un  substrat  témoin 
préalablement  métallisé. 



L ' i n v e n t i o n   se  r a p p o r t e   à  un  p r o c é d é   de  d é p ô t ,   su r   d e s  

s u b s t r a t s   o p t i q u e s ,   de  c o u c h e s   a n t i r é f l é c h i s s a n t e s   s u s c e p t i b l e s  

de  g r a v u r e   c h i m i q u e ,   par   é v a p o r a t i o n   d ' u n   m é t a l   en  a t m o s p h è r e  

r é a c t i v e ,   d a n s   l ' e n c e i n t e   d ' u n   é v a p o r a t e u r   s o u s   v i d e .  

I l   e s t   s o u v e n t   n é c e s s a i r e ,   d a n s   des   a p p a r e i l s   d ' o p t i q u e ,  

d ' o b t e n i r   des   r é t i c u l e s   ou  des   t r a m e s   o p a q u e s   d a r s   un  champ  où  

se  f o r m e   une  i m a g e ,   p o u r   r e p é r e r   un  axe  de  v i s é e ,   ou  m e s u r e r  

des   a n g l e s   p a r a x i a u x ,   p a r   e x e m p l e .   La  g r a v u r e   d i r e c t e ,   au  d i a -  

mant  ou  c h i m i q u e ,   d ' u n e   p i è c e   o p t i q u e ,   lame  de  v e r r e   n o t a m m e n t ,  

s ' e s t   t r o u v é e   l i m i t é e   en  p r é c i s i o n   e t   d é f i n i t i o n ,   l ' o p a c i t é   d e s  

t r a i t s ,   n é c e s s a i r e   p o u r   o b t e n i r   un  bon  c o n t r a s t e   i m p l i q u a n t   l e  

g a r n i s s a g e   des   t r a i t s   pa r   un  p i g m e n t .   On  c o n ç o i t   que   c e t t e   t e c h -  

n i q u e   ne  p e r m e t   pas   des   r é s o l u t i o n s   u l t i m e s ,   q u i   a p p r o c h e n t   l e s  

l o n g u e u r s   d ' o n d e s   du  s p e c t r e   v i s i b l e .  

On  a  p r é c o n i s é   le   d é p ô t   de  c o u ç h e s   o p a q u e s   p a r   des   t e c h n i -  

q u e s   de  d é p ô t   sous   v i d e ,   p a r   é v a p o r a t i o n   ou  p u l v é r i s a t i o n   c a -  

t h o d i q u e ,   l e   m o t i f   de  t r a m e   ou  de  r é t i c u l e   é t a n t   o b t e n u ,   s o i t  

p a r   g r a v u r e   c h i m i q u e   u l t é r i e u r e   à  t r a v e r s   un  m a s q u e   ou  r é s e r v e  

de  m i c r o p h o t o l i t h o g r a p h i e ,   s o i t   en  e f f e c t u a n t   le   d é p ô t   su r   u n  

s u b s t r a t   r e c o u v e r t   d ' u n   masque   a n a l o g u e   aux  m a s q u e s   de  m i c r o -  

p h o t o l i t h o g r a p h i e .  

Le  d o c u m e n t   FR-A-  2  117  849  d é c r i t   une  t e c h n i q u e   de  d é p ô t  

en  p h a s e   v a p e u r ,   le  d é p ô t   se  f o r m a n t   p a r   r é a c t i o n   au  c o n t a c t   du  

s u b s t r a t   c h a u f f é   d ' u n   c o m p o s é   é v a p o r é   et   d ' u n   gaz  r é a c t i f , d i l u é  

d a n s   un  gaz  v e c t e u r   n e u t r e   à  p r e s s i o n   v o i s i n e   de  la   p r e s s i o n  

a t m o s p h é r i q u e .   S e l o n   ce  d o c u m e n t   l e s   c o u c h e s   p r é f é r é e s   s o n t   d e s  

o x y d e s   m é t a l l i q u e s ,   le  gaz  r é a c t i f   c o n t e n a n t   a l o r s   un  peu  d ' o x y -  

gène   ou  d ' u n   o x y d a n t   v o l a t i l .   Les  c o m p o s é s   é v a p o r a b l e s   s o n t ,  

e n t r e   a u t r e s   des   o r g a n o m é t a l l i q u e s ,   a c é t y l a c é t o n a t e s   pa r   e x e m -  

p l e ,   des   m é t a u x   c a r b o n y l e s ,   ou  des   o x y c h l o r u r e s .  

On  n o t e r a   que  s e l o n   ce  d o c u m e n t ,   p o u r   o b t e n i r   des   c o u c h e s  

o p a q u e s ,   on  p r o c è d e   à  une  r é d u c t i o n   de  l ' o x y d e   d é p o s é   pour   f o r -  

mer  une  c o u c h e   m é t a l l i q u e   r é f l é c h i s s a n t e   en  a d d i t i o n n a n t   le   g a z  
v e c t e u r   d ' u n   gaz  r é d u c t e u r ,   comme  l ' h y d r o g è n e ,   l ' o x y d e   de  c a r -  

b o n e ,   l e   m é t h a n e .  

I l   e s t   c l a i r   que  l e s   r é f l e x i o n s   de  la  l u m i è r e   su r   l e s   t r a -  

mes  ou  r é t i c u l e s   p r o v o q u e n t   des   p e r t e s   de  r é s o l u t i o n   ou  d e  



c o n t r a s t e .  

L ' u t i l i s a t i o n   de  c o u c h e s   d ' é p a i s s e u r   d é t e r m i n é e ,   en  r e l a -  

t i o n   avec   la   l o n g u e u r   d ' o n d e ,   p e r m e t   d ' é l i m i n e r ,   t o u t   au  m o i n s  

d ' a t t é n u e r   l e s   r é f l e x i o n s   d ' u n e   c o u c h e   m é t a l l i q u e .   Dans  la   p r a -  

t i q u e   s i   le   d é p ô t   d ' u n e   c o u c h e   d ' o x y d e   d ' é p a i s s e u r   c o n t r ô l é e  

a u - d e s s u s   du  d é p ô t   m é t a l l i q u e   p e r m e t   d ' o b t e n i r   des   r é f l e c t a n c e s  

i n f é r i e u r e s   à  2%  de  l a   r é f l e c t a n c e   s p é c u l a i r e   du  c ô t é   o p p o s é  

au  s u b s t r a t ,   l a   r é f l e c t a n c e   à  l ' i n t e r f a c e   s u b s t r a t   d é p ô t   r e s t e  

r e l a t i v e m e n t   é l e v é e .  

Les  p r o c e s s u s   de  d é p ô t   s u i v a n t   le   d o c u m e n t   p r é c i t é   s o n t  

r e l a t i v e m e n t   l e n t s   (de  l ' o r d r e   de  la  d i z a i n e   de  m i n u t e   p o u r   u n e  

s e u l e   c o u c h e )   et   c o n s o m m e n t   des   q u a n t i t é s   r e l a t i v e m e n t   i m p o r t a n -  

t e s   de  r é a c t i f s   e t   de  gaz  v e c t e u r s .  

On  a  t e n t é   d ' o b t e n i r   des   c o u c h e s   d ' o x y d e s   m é t a l l i q u e s   p a r  

é v a p o r a t i o n   du  m é t a l   de  b a s e   en  a t m o s p h è r e   o x y d a n t e ,   à  d e s   p r e s -  

s i o n s   i n f é r i e u r e s   à  la   c e n t a i n e   de  m i l l i p a s c a l s .  

L ' o x y d e   de  t i t a n e   s e m b l a i t   p r o m e t t e u r   de  ce  p o i n t   de  v u e .  

Mais   l e s   s o l u t i o n s   de  g r a v u r e   c h i m i q u e   e f f i c a c e s   p o u r   l ' o x y d e  

de  t i t a n e   p r é s e n t e n t   une  a g r e s s i v i t é   n o t a b l e   v i s - à - v i s   de  l a  

s i l i c e ,   c o n s t i t u a n t   des   s u b s t r a t s   de  v e r r e .  

S u i v a n t   l ' i n v e n t i o n ,   a  é t é   mis  au  p o i n t   un  p r o c é d é   de  d é -  

p ô t ,   s u r   des   s u b s t r a t s   o p t i q u e s ,   de  c o u c h e s   a n t i r é f l é c h i s s a n t e s  

s u s c e p t i b l e s   de  g r a v u r e   c h i m i q u e ,   pa r   é v a p o r a t i o n   d ' u n   m é t a l   e n  

a t m o s p h è r e   r é a c t i v e ,   d a n s   l ' e n c e i n t e   d ' u n   é v a p o r a t e u r   s o u s   v i -  

de ,   c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l ' o n   d i s p o s e   d a n s   l ' e n c e i n t e   l e s   s u b s -  

t r a t s   p r é a l a b l e m e n t   n e t t o y é s , o n   é v a c u e   l ' e n c e i n t e   pa r   un  p r o c e s -  

sus   c l a s s i q u e   j u s q u ' à   o b t e n i r   une  p r e s s i o n   d ' a u   p l u s   1 ,5   p P a ,  

on  i n j e c t e   de  l ' o x y g è n e   pur   d a n s   l ' e n c e i n t e   à  un  d é b i t   r é g l é   e n  

s o r t e   que  la   p r e s s i o n   s o i t   c o m p r i s e   e n t r e   2  et   4  m P a , o n   d é m a s -  

que  une  n a c e l l e   c h a u f f é e   d i s p o s é e   d a n s   l ' e n c e i n t e   et   c o n t e n a n t  

du  ch rome   à  une  t e m p é r a t u r e   t e l l e   q u ' u n e   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o -  

me  c r o i s s e   en  é p a i s s e u r   su r   l e s   s u b s t r a t s   de  0 , 1   à  0 , 5   nm  p a r  

s e c o n d e ,   et   on  m a s q u e   la   n a c e l l e   l o r s q u e   la   c o u c h e   d ' o x y d e   d e  

ch rome   a  a t t e i n t   une   é p a i s s e u r   c o r r e s p o n d a n t   à  la  p r e m i è r e   e x -  

t i n c t i o n   en  r é f l e x i o n   s p é c u l a i r e   sous   i n c i d e n c e   s e n s i b l e m e n t  

n o r m a l e .  

Ce  p r o c é d é   p e r m e t   d ' o b t e n i r   des   d é p ô t s   d ' o x y d e   de  c h r o m e  

avec   une  d e n s i t é   o p t i q u e   de  p r è s   de  2  e t   un  f a c t e u r   de  r é f l e -  
x i o n   de  l ' o r d r e   de  1%  à  550  nm  et   de  l ' o r d r e   de  20  à  30%  a u x  



e x t r é m i t é s   de  la   p l a g e   4 0 0 - 7 0 0   nm  ( v a l e u r s   e x p é r i m e n t a l e s ) .  

On  a p p r é c i e r a   que  la  r é p é t a b i l i t é   des  r é s u l t a t s   du  p r o c é -  

dé  a  é t é   a s s u r é e   pa r   la   d é t e r m i n a t i o n   de  c h a c u n   des   p a r a m è t r e s  

de  d é p ô t ,   l e s   i n f l u e n c e s   de  c e s   d i v e r s   p a r a m è t r e s   n ' é t a n t   p a s  

i n d é p e n d a n t e s .  

On  p r é c i s e   que  la  d e n s i t é   o p t i q u e   c o r r e s p o n d   aux  r a p p o r t s  

des   i n t e n s i t é s   l u m i n e u s e s   i n c i d e n t e   et   t r a n s m i s e ,   une   d e n s i t é  

2  r e p r é s e n t a n t   un  r a p p o r t   de  102 .   Les  f a c t e u r s   de  r é f l e x i o n  

s o n t   p r i s   p a r   r a p p o r t   à  la   r é f l e x i o n   s p é c u l a i r e .  

De  p r é f é r e n c e ,   on  c o n t r ô l e   la   c r o i s s a n c e   en  é p a i s s e u r   d e  

la  c o u c h e   d é p o s é e   pa r   m e s u r e   de  la   d é r i v e   de  f r é q u e n c e   de  r é s o -  

n a n c e   d ' u n   r é s o n a t e u r   à  l ame  de  q u a r t z ,   une  f a c e   de  c e t t e   l a m e  

é t a n t   e x p o s é e   au  d é p ô t   d a n s   l e s   mêmes  c o n d i t i o n s   s e n s i b l e m e n t  

que  le  s u b s t r a t .   ce  p r o c e s s u s   de  c o n t r ô l e   e s t   c l a s s i q u e   d a n s  

son  p r i n c i p e .   La  m a s s e   d ' o x y d e   de  c h r o m e   d é p o s é e   m o d i f i e   l a  

f r é q u e n c e   de  r é s o n a n c e   m é c a n i q u e   d ' u n e   lame  de  q u a r t z .  

De  p r é f é r e n c e   é g a l e m e n t ,   on  d é t e r m i n e   l ' i n s t a n t   où  i l  

f a u t   m a s q u e r   la   n a c e l l e   c o n t e n a n t   le   c h r o m e ,   p o u r   a r r ê t e r   l a  

c r o i s s a n c e   de  la   c o u c h e   d ' o x y d e   d é p o s é e ,   p a r   l ' a n n u l a t i o n   p r a -  

t i q u e   de  la  r é f l e c t a n c e   d ' u n   s u b s t r a t   t é m o i n   s o u m i s   au  d é p ô t  

e t   p r é a l a b l e m e n t   r e c o u v e r t   d ' u n e   c o u c h e   m é t a l l i q u e   à  r é f l e x i o n  

s p é c u l a i r e ,   c ' e s t - à - d i r e   l o r s q u e   c e t t e   r é f l e c t a n c e   e s t   i n f é r i e u -  

re   à  2%  de  la   r é f l e c t a n c e   s p é c u l a i r e .   On  r a p p e l l e   que  l ' a n n u l a -  

t i o n   de  l a   r é f l e c t a n c e   se  p r o d u i t   p a r   i n t e r f é r e n c e   en  o p p o s i -  

t i o n   de  p h a s e   des   r a y o n n e m e n t s   r é f l é c h i s   pa r   l e s   d e u x   f a c e s   d e  

la  c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e ,   et   n ' e s t ,   en  t o u t e   r i g u e u r   c o m p l è -  

t e   que  p o u r   une  s e u l e   f r é q u e n c e .   J u s t e   a v a n t   de  s ' a n n u l e r ,   l a  

l u m i è r e   r é f l é c h i e   d ' u n e   s o u r c e   b l a n c h e   p r e n d   des   t e i n t e s   c a r a c -  

t é r i s t i q u e s .   L ' a n n u l a t i o n   c o r r e s p o n d   à  ce  q u i   e s t   connu   comme 

p a s s a g e   à  l a   t e i n t e   s e n s i b l e .  

Pour   c o n t r ô l e r   l ' a n n u l a t i o n   de  la   r é f l e c t a n c e ,   on  o p è r e  

de  p r é f é r e n c e   avec   une  s o u r c e   de  l u m i è r e   b l a n c h e   à  t e m p é r a t u r e  

de  c o u l e u r   de  3400  K.  

Si  l ' o n   s o u h a i t e   d é p a s s e r   la   d e n s i t é   en  t r a n s m i s s i o n   d e  

2,  on  e x é c u t e r a   un  d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   s o u s   v i d e   p o u s s é .  

Ce  d é p ô t   s e r a   s i t u é   e n t r e   s u b s t r a t   et  c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e  

l o r s q u e   la   r é f l e c t a n c e   d o i t   ê t r e   p r a t i q u e m e n t   n u l l e   vue  d u  

c O t é   du  d é p ô t ,   et  su r   la   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e   s i   l a  

r é f l e c t a n c e   d o i t   ê t r e   p r a t i q u e m e n t   n u l l e   vue  du  c o t é   d u  



s u b s t r a t ,   à  t r a v e r s   c e l u i - c i .   Si  l ' o n   v e u t   que  la  r é f l e c t a n c e  

s o i t   p r a t i q u e m e n t   n u l l e   vue  de  l ' u n   e t   l ' a u t r e   c ô t é ,   on  e x é -  

c u t e r a   le   d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   su r   une  p r e m i è r e   c o u c h e  

d ' o x y d e   de  c h r o m e ,   p u i s   on  d é p o s e r a   une   s e c o n d e   c o u c h e   d '  

oxyde   de  c h r o m e  a u - d e s s u s   du  d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e .  

Du  c ô t é   de  l ' o b s e r v a t i o n   l a   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e  

a n n u l e   p r a t i q u e m e n t   la   r é f l e c t a n c e   du  d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l -  

l i q u e ,   t a n d i s   que  la   d e n s i t é   en  t r a n s m i s s i o n   de  ce  d é p ô t   v i e n t  

s ' a j o u t e r   à  la   d e n s i t é   p r o p r e   de  l ' o x y d e   de  c h r o m e .  

On  n o t e r a   que  l ' o n   o b t i e n t   a i n s i   a i s é m e n t   des   d e n s i t é s  

d ' a u   m o i n s   4.  Des  f a c t e u r s   de  t r a n s m i s s i o n   i n f é r i e u r s   à  1 0 - 4  

ne  s o n t   p r a t i q u e m e n t  p l u s   m e s u r a b l e s .  

Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   e t   a v a n t a g e s   de  l ' i n v e n t i o n   r e s s o r -  

t i r o n t   d ' a i l l e u r s   de  la   d e s c r i p t i o n   q u i   va  s u i v r e   è t   c o n s t i -  

t u e r a   e x e m p l e .  

Le  p r o c e s s u s   de  d é p ô t   s ' e f f e c t u e   d a n s   un  a p p a r e i l   d e  

d é p ô t   s o u s   v i d e   t o u t - à - f a i t   c l a s s i q u e ,   t e l   q u ' o n   le   t r o u v e  

c o m m e r c i a l i s é   p a r   d i f f é r e n t s   c o n s t r u c t e u r s   de  m a t é r i e l   p o u r  

v i d e .  

P o u r   f a b r i q u e r   des  r é t i c u l e s   p o u r   a p p a r e i l s   d ' o p t i q u e  

de  p r é c i s i o n ,   on  p r e n d   des   s u b s t r a t s   de  v e r r e   de  q u a l i t é  

o p t i q u e ,   q u i   s o n t   n e t t o y é s   c h i m i q u e m e n t   de  f a ç o n   c l a s s i q u e ,  

r i n c é s   à  l ' e a u   d é m i n é r a l i s é e ,   e t   s è c h e s   p a r   i m m e r s i o n   d a n s  

l ' a c é t o n e   e t   é t u v a g e   à  7 0 - 8 0 ° C .  

Les  s u b s t r a t s   s o n t   p o r t é s   à  l ' e m p l a c e m e n t   des   c i b l e s  

sur   l a   p l a t i n e   d ' u n   a p p a r e i l   d ' é v a p o r a t i o n   s o u s   v i d e .   U n e  

n a c e l l e   é q u i p é e   d ' u n   moyen  de  c h a u f f a g e   p a r   e f f e t   J o u l e ,   e t  

é q u i p é e   d ' u n   c a c h e   ou  m a s q u e   m a n o e u v r a b l e   de  l ' e x t é r i e u r ,   e s t  

g a r n i e   de  c h r o m e   pur   p u l v é r u l e n t .   E n t r e   l e s   s u b s t r a t s   on  

d i s p o s e   un  r é s o n a t e u r   à  q u a r t z ,   f o u r n i   p a r   la   s o c i é t é   L e y b o l d ,  

et   on  b r a n c h e   ce  r é s o n a t e u r   s u r   s e s   c i r c u i t s   d ' e x c i t a t i o n   e t  

de  m e s u r e ,   en  u t i l i s a n t   des   p a s s a g e s   i s o l é s   é t a n c h e s   de  l a  

p l a t i n e .   On  d i s p o s e   é g a l e m e n t   un  s u b s t r a t   d i t   t é m o i n ,   p r é a l a -  

b l e m e n t   r e v ê t u   d ' u n   d é p ô t   m é t a l l i q u e   à  r é f l e x i o n   s p é c u l a i r e .  

On  f e r m e   l ' e n c e i n t e   de  l ' é v a p o r a t e u r   et  on  commence   l e   p o m p a g e  
de  l ' e n c e i n t e ,   d ' a b o r d   en  v i d e   p r i m a i r e   ( p r é v i d a g e ) ,   p u i s   on  

f e r m e   l a   v a n n e   de  p r é v i d a g e   et   on  o u v r e   la  v a n n e   de  v i d e  

s e c o n d a i r e .  



On  p r o c è d e   a l o r s   à  un  é t u v a g e ,   à  une  t e m p é r a t u r e   a p p r o -  

p r i é e   aux  s u b s t r a t s   à  r e c o u v r i r ,   e t   p e n d a n t   une  d u r é e   t e l l e  

que   l a   p r e s s i o n ,   a p r è s   un  p a l i e r   q u i   c o r r e s p o n d   à  l ' é v a p o r a -  

t i o n   de  l ' e a u   en  s u r f a c e   des   s u b s t r a t s ,   a m o r c e   une  d é c r o i s -  

s a n c e   n e t t e .   On  a r r e t e   a l o r s   l ' é t u v a g e ,   et  on  e f f e c t u e   u n  

d é g a z a g e   de  l a   n a c e l l e   et  de  son  c o n t e n u   v e r s   700°C  avec   u n  

d é m a s q u a g e   b r e f ,   j u s q u ' à   ce  que  la   p r e s s i o n   dans   l ' e n c e i n t e ,  

a p r è s   une   r e m o n t é e   t e m p o r a i r e ,   r e p r e n n e   sa  d é c r o i s s a n c e .  

On  s u r v e i l l e   la   p r e s s i o n   d a n s   l ' e n c e i n t e ,   à  l ' a i d e   d e s  

j a u g e s   q u i   é q u i p e n t   l ' a p p a r e i l   d ' é v a p o r a t i o n .   L o r s q u e   l a  

p r e s s i o n   s ' e s t   a b a i s s é e   à  1 , 5 µ   Pa ,   on  p a s s e   à  l a   p h a s e  

s u i v a n t e .   On  n o t e r a   que  l e s   j a u g e s   à  v i d e   s o n t   f r é q u e m m e n t  

g r a d u é e s   en  t o r r s ;   on  c o n s i d é r e r a   que   le   p o m p a g e   à  1 0 - 8   t o r r  

e s t   s u f f i s a n t .   On  c o m p r e n d r a   q u e ,   b i e n   que  10 -8   t o r r   c o r r e s p o n -  
de  à  1 , 3 / u   Pa ,   la   p r é c i s i o n   des   j a u g e s   n ' e s t   p a s   s u f f i s a n t e  

p o u r   que   l ' é c a r t   de  l e c t u r e   e n t r e   1 , 3   et   1 , 5 µ   Pa  s o i t   s i g n i -  

f i c a t i f .  

P o u r   l a   p h a s e   de  d é p ô t   p r o p r e m e n t   d i t e ,   on  i n j e c t e   d e  

l ' o x y g è n e   pur   à  t r a v e r s   une   v a n n e   m t c r o m é t r i q u e ,   d i t e   v a n n e  

à  a i g u i l l e ,   s a n s   i n t e r r o m p r e   l e   p o m p a g e ,   en  r é g l a n t   le   d é b i t  

d ' o x y g è n e   p o u r   que  la   p r e s s i o n   s o i t   c o m p r i s e   e n t r e   2  et  4  m  P a ,  

en  v i s a n t   3  m Pa  (2  x  1 0 - 5   t o r r ) .  

B i en   e n t e n d u ,   l o r s   des   p r e m i è r e s   u t i l i s a t i o n s   de  l '  

a p p a r e i l l a g e ,   e t   l o r s q u ' o n   c h a n g e   la   b o u t e i l l e   d ' o x y g è n e ;  

on  e f f e c t u e   des   r i n ç a g e s   à  l ' o x y g è n e   au  c o u r s   de  l a   m i s e  

s o u s   v i d e   p r i m a i r e .  

Avec  de  l ' o x y g è n e   à  la   p r e s s i o n   de  2-4  m  Pa ,   on  d é m a s q u e  

la   n a c e l l e   c o n t e n a n t   le   c h r o m e ,   a f i n   que  ce  m é t a l   s ' é v a p o r e ,  

e t   se  d é p o s e ,   à  l ' é t a t   c o m b i n é   a v e c   l ' o x y g è n e .   La  t e n s i o n  

d ' a l i m e n t a t i o n   de  l ' é l é m e n t   c h a u f f a n t   de  l a   n a c e l l e   q u i   c o n t i e n t  

le   c h r o m e   e s t   r é g l é e   p o u r   que   l a   v i t e s s e   de  d é p ô t   s ' é t a b l i s s e  

à  une   v a l e u r   c o m p r i s e   e n t r e   O,1  e t   0 , 5   nm  en  v i s a n t   0 , 2   nm. 

C e t t e   v i t e s s e   e s t   c o n t r ô l é e   à  l ' a i d e   du  r é s o n a t e u r   à  q u a r t z ,  

q u i   r e ç o i t   su r   sa  f a c e   s u p é r i e u r e   le   même  d é p ô t   que  l e s  

s u b s t r a t s .  

On  s u r v e i l l e   la   t e i n t e   p r i s e   p a r   le   t é m o i n ;   l o r s q u e   l e  

d é p ô t   p a r a i t   j a u n e   pa r   r é f l e x i o n ,   on  m e s u r e   la   r é f l e x i o n   e n  

é c l a i r a n t   ce  t é m o i n   avec   une   l u m i è r e   b l a n c h e   ( l ampe   à  h a l o g è n e  



à  3400  K)  et   m e s u r a n t   l ' i n t e n s i t é   r é f l é c h i e   avec   une  p h o t o d i o d e  

é t a l o n n é e ,   v i s a n t   le   s u b s t r a t   t é m o i n ,   à  t r a v e r s   un  f i l t r e  

c e n t r é   su r   550  nm.  On  a r r ê t e   le   d é p ô t   en  m a s q u a n t   la   n a c e l l e  

l o r s q u e   le  f a c t e u r   de  r é f l e x i o n ,   m e s u r é   p a r   la   p h o t o d i o d e ,  

e s t   i n f é r i e u r   à  2%  du  f a c t e u r   de  r é f l e x i o n   s p é c u l a i r e .   En 

l u m i è r e   b l a n c h e   le   d é p ô t   a p p a r a î t   n o i r   i n t e r m é d i a i r e   e n t r e  

le   j a u n e   et  le   cyan   (en  f a i t   on  ne  l a i s s e   p a s   le   d é p ô t   s '  

a c c r o î t r e   j u s q u ' à   une  t e i n t e   c y a n ) .   On  f e r m e   l ' i n j e c t i o n   d '  

o x y g è n e .  

i  La  d u r é e   du  d é p ô t   se  s i t u e ,   d a n s   l e s   c o n d i t i o n s   o p é r a t o i r e s  

d é c r i t e s ,   aux  e n v i r o n s   de  200  s e c o n d e s .   La  t o l é r a n c e   de  d u r é e  

e s t   d ' e n v i r o n   10  s e c o n d e s .  

A p r è s   une  p é r i o d e   de  r e f r o i d i s s e m e n t ,   l e   v i d e   e s t   s u p p r i m é  

dans   l ' e n c e i n t e ,   et  l e s   s u b s t r a t s   p r ê t s   p o u r   l a   g r a v u r e .  
Le  c o n t r ô l e   o p t i q u e   des  s u b s t r a t s   r e c o u v e r t s   à  ce  s t a d e  

m o n t r e   q u e ,   en  t r a n s m i s s i o n   l e   d é p ô t   p r é s e n t e   une   d e n s i t é  

o p t i q u e   de  2.  En  r é f l e x i o n ,   à  550  nm ' l e   f a c t e u r   de  r é f l e x i o n  

e s t   d ' e n v i r o n   1%,  p o u r   s ' é l e v e r   à  20  à  30%  aux  e x t r é m i t é s  

du  s p e c t r e   v i s i b l e   (400  et  700  n m ) . .  

)  L o r s q u e   l ' o n   v e u t   o b t e n i r   une   d e n s i t é   d ' o p a c i t é   en  t r a n s -  

m i s s i o n   s u p é r i e u r e   à  2  on  e x é c u t e   un  d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e .  

P o u r   l e   d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   on  o p è r e   s o u s   v i d e   é l e v é ,   d e  

l ' o r d r e   de  1 , 5 µ   Pa ,   et  l ' o n   d é m a s q u e   la   n a c e l l e   p e n d a n t   u n e  

d u r é e   c o n v e n a b l e ,   c o r r e s p o n d a n t   à  l a   d e n s i t é   d ' o p a c i t é   r e q u i s e .  

Si  le   d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   e s t   e f f e c t u é   d i r e c t e m e n t   s u r  

le  s u b s t r a t ,   on  d é t e r m i n e r a   l ' o p a c i t é   de  ce  d é p ô t   en  t e n a n t  

c o m p t e   de  ce  que  le  d é p ô t   d ' o x y d e   p r é s e n t e r a   de  s o i   une   d e n s i t é  

de  2.  Avec  le  d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   s u r   le   s u b s t r a t ,   l e  

r e v ê t e m e n t   du  s u b s t r a t   s e r a   r é f l é c h i s s a n t   vu  à  t r a v e r s   c e  

d e r n i e r ,   e t   non  r é f l é c h i s s a n t   vu  du  c ô t é   du  d é p ô t   d ' o x y d e   d e  

c h r o m e .   Si  l ' o n   e f f e c t u e   le   d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   su r   l a  

c o u c h e . d ' o x y d e   de  c h r o m e ,   en  d é m a s q u a n t   la   n a c e l l e   à  n o u v e a u  

a p r è s   que  la   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e   a i t   é t é   f o r m é e ,   et   q u e  

l ' o x y g è n e   a i t   é t é   é v a c u é   a p r è s   f e r m e t u r e   de  la   v a n n e   a i g u i l l e ,  

l ' e n s e m b l e   du  d é p ô t   a p p a r a i t r a   comme  r é f l é c h i s s a n t   du  c o t é . d u  

d é p ô t ,  e t   non  r é f l é c h i s s a n t   vu  à  t r a v e r s   le   s u b s t r a t .  

E n f i n ,   s i   l ' o n   d é p o s e   une  p r e m i è r e   c o u c h e   d ' o x y d e   d e  

c h r o m e ,   on  e x é c u t e   un  d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   s u r   c e t t e  



p r e m i è r e   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e ,   p u i s   on  d é p o s e   s u r   le   c h r o m e  

m é t a l l i q u e   une  s e c o n d e   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e   d a n s   l e s   m ê m e s  

c o n d i t i o n s   que  la   p r e m i è r e ,   le   r e v ê t e m e n t   du  s u b s t r a t   s e r a  

o p a q u e   et  non  r é f l é c h i s s a n t   vu  de  l ' u n   e t   l ' a u t r e   c o t é s .  

Pour   c o n s t i t u e r   un  r é t i c u l e ,   l e s   s u b s t r a t s   r e v ê t u s   d '  

oxyde   de  c h r o m e   s o n t   r e c o u v e r t s   d ' u n e   r é s i n e   p h o t o s e n s i b l e ,  

e t   i n s o l é s   à  t r a v e r s   un  masque   a p p r o p r i é ;   l a   r é s i n e   i n s o l é e  

e s t   d é p o u i l l é e ,   p u i s   le  d é p ô t   e s t   g r a v é ,   t o u s   ces   p r o c e s s u s  
é t a n t   c l a s s i q u e s   en  m i c r o p h o t o l i t h o g r a p h i e .   M a i s ,   g r â c e   à  l '  

é p a i s s e u r   r é d u i t e   du  d é p o t   ( e n v i r o n   50  nm),   i l   e s t   p o s s i b l e  

de  r é a l i s e r   p a r   g r a v u r e   des   t r a i t s   e x t r ê m e m e n t   f i n s .   A u s s i ,  

t o u s   l e s   p r o c e s s u s   a p t e s  à   c o n f é r e r   aux  m a s q u e s   et   à  l ' i n s o -  

l a t i o n   une  e x c e l l e n t e   r é s o l u t i o n ,   v o i s i n e  d e   la   r é s o l u t i o n  

de  d i f f r a c t i o n ,   v i e n n e n t   c o o p é r e r   a v e c   l e   p r o c é d é   de  l ' i n v e n -  

t i o n   p o u r   l ' e x é c u t i o n   de  r é t i c u l e s   de  t r è s   h a u t e   p r é c i s i o n .  

Mais   b i e n   e n t e n d u ,   t o u t   le   p r o c e s s u s   de  g r a v u r e   e s t   e n  

d e h o r s   du  c a d r e   de  l a   p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  



1 . -   P r o c é d é   de  d é p ô t ,   s u r   des   s u b s t r a t s   o p t i q u e s ,   d e  

c o u c h e s   a n t i r é f l é c h i r s a n t e s   s u s c e p t i b l e s   de  g r a v u r e   c h i m i q u e  

par   é v a p o r a t i o n   d ' u n   m é t a l   en  a t m o s p h è r e   r é a c t i v e   d a n s   l '  

e n c e i n t e   d ' u n   é v a p o r a t e u r   s o u s   v i d e ,   c a r a c t é r i s é   en  ce  q u e  

l ' o n   d i s p o s e   d a n s   l ' e n c e i n t e   l e s   s u b s t r a t s   p r é a l a b l e m e n t   n e t -  

t o y é s ,   on  é v a c u e   l ' e n c e i n t e   p a r   un  p r o c e s s u s   c l a s s i q u e   j u s q u ' à  

o b t e n i r   u n e p r e s s i o n   d ' a u   p l u s   1 , 5 µ   Pa ,   on  i n j e c t e   de  l ' o x y g è n e  

pur   d a n s   l ' e n c e i n t e  à   un  d é b i t   r é g l é   en  s o r t e   que  l a   p r e s s i o n  

s o i t   c o m p r i s e   e n t r e   2  et   4  m  Pa ,   o n  d é m a s q u e   une   n a c e l l e   c h a u f -  

fée   d i s p o s é e   d a n s   l ' e n c e i n t e   e t   c o n t e n e n t   d u  c h r o m e   à  u n e  

t e m p é r a t u r e   t e l l e   q u ' u n e   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e   c r o i s s e   e n  

é p a i s s e u r   s u r   l e s   s u b s t r a t s   de  O,1  à  0 , 5   nm  p a r   s e c o n d e ,   e t  

on  m a s q u e   l a   n a c e l l e   l o r s q u e   l a   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e   a  

a t t e i n t   u n e   é p a i s s e u r   c o r r e s p o n d a n t   à  l a   p r e m i è r e   e x t i n c t i o n  

en  r é f l e x i o n   s p é c u l a i r e   s o u s   i n c i d e n c e   s e n s i b l e m e n t   n o r m a l e .  

2 . -   P r o c é d é   s u i v a n t   l a   r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   en  c e  

que  la   t e m p é r a t u r e   du  c h r o m e   d a n s   l a  n a c e l l e   e s t   t e l l e   que  l a  

c o u c h e   d ' o x y d e   c r o i s s e   en  é p a i s s e u r   de  0 , 2   nm  p a r   s e c o n d e .  

3 . -   P r o c é d é   s u i v a n t   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  e t   2,  c a r a c -  
t é r i s é   en  ce  que  l ' o n   c o n t r ô l e   la   c r o i s s a n c e   en  é p a i s s e u r   d e  

la  c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e   p a r   m e s u r e   de  la  d é r i v e   de  f r é q u e n c e  
de  r é s o n a n c e   d ' u n   r é s o n a t e u r   à  q u a r t z   e x p o s é   au  d é p ô t   s e n s i -  

b l e m e n t   d a n s   l e s   mêmes  c o n d i t i o n s   que  l e s   s u b s t r a t s .  

4 . -   P r o c é d é   s u i v a n t   une   q u e l c o n q u e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  à  3 ,  

c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l ' o n   d é t e r m i n e   la   r é f l e c t a n c e   d ' u n  

s u b s t r a t   t é m o i n   d o n t   la  f a c e   e x p o s é e   au  d é p ô t   a  p r é a l a b l e m e n t  

r e ç u   une   c o u c h e   m é t a l l i q u e   à  r é f l e x i o n   s p é c u l a i r e ,   e t   on  m a s q u e  
la   n a c e l l e   l o r s q u e   la  r é f l e c t a n c e   du  s u b s t r a t   t é m o i n   e s t   i n f é -  

r i e u r e   à  2%  de  la   r é f l e c t a n c e   s p é c u l a i r e   à  une   l o n g u e u r   d ' o n d e  

c h o i s i e .  

5 . -   P r o c é d é   s u i v a n t   la   r e v e n d i c a t i o n   4,  c a r a c t é r i s é   en  c e  

que  l a   r é f l e c t a n c e   du  s u b s t r a t   t é m o i n   e s t   d é t e r m i n é e   en  u t i l i -  

s a n t   une   s o u r c e   de  l u m i è r e   b l a n c h e   à  t e m p é r a t u r e   de  c o u l e u r  

3400  K .  

6 . -   P r o c é d é   s u i v a n t   une   q u e l c o n q u e   des  r e v e n d i c a t i o n s  

1  à   5,  d o n n a n t   des   c o u c h e s   à  g r a n d e   o p a c i t é   d e s t i n é e s   à  



l ' o b s e r v a t i o n   d ' u n   s e u l   c ô t é ,   s o i t   du  c o t é   du  d é p ô t ,   s o i t   d u  

c o t é   du  s u b s t r a t ,   c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l ' o n   e x é c u t e   un  d é p ô t  

de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   en  v i d e   p o u s s é ,   r e s p e c t i v e m e n t   a v a n t   o u  

a p r è s   le   d é p ô t   d ' o x y d e   de  c h r o m e .  

7 . -   P r o c é d é   s u i v a n t   une   q u e l c o n q u e   des  r e v e n d i c a t i o n s   1 

à  5,  d o n n a n t   des   c o u c h e s   à  g r a n d e   o p a c i t é   d e s t i n é e s   à  l '  

o b s e r v a t i o n   des   deux   c o t é s   du  s u b s t r a t ,   c a r a c t é r i s é   en  c e  

que  l ' o n   e x é c u t e   un  d é p ô t   de  c h r o m e   m é t a l l i q u e   s o u s   v i d e  

p o u s s é   s u r   une   p r e m i è r e   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e ,   p u i s   u n e  

s e c o n d e   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e   a u - d e s s u s   du  d é p ô t   de  c h r o m e  

m é t a l l i q u e .  

8 . -   P r o c é d é   s u i v a n t   l ' u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   6  et   7 ,  

c a r a c t é r i s é   e n  c e   q u ' o n   r è g l e   l ' é p a i s s e u r   du  d é p ô t   de  c h r o m e  

m é t a l l i q u e   a v e c   une  d e n s i t é   en  t r a n s m i s s i o n   q u i   c o m p l è t e   l a  

d e n s i t é   p r o p r e   de  la   c o u c h e   d ' o x y d e   de  c h r o m e ,   p o u r   o b t e n i r  

la  d e n s i t é   v o u l u e .  
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